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® Verfahren zur Herstellung von Multimetalloxidmassen 
(g) Ein Verfahren zur Herstellung von Mo, V Cu sowie ei- 
^ nes Oder mehrere der Etemente W, Nb, Ta, Cr und Ce ent- 

haltenden Multimetalloxidmassen, bei dem man eine 

Festkorperkomponente feinteilig vorbildet und bci tiefer 

Temperatur in eine waRrige Losung von Ausgangsverbin- 

dungen der restiichen MultimetalloxidkonsTituenten eirv 

arbeitet, das Gemisch trocknet und anschlieSend calci- 

niert. 
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Beschreibung 

VorUegende Erfindung beuifft ein Verfahren zur Ilerstellung von MuUime.aox.dmassen der aUge™ Pormel I 

5 lAJplBJq (I). 

in der die Variablen folgende Bedeutung habcn: 

a und/odcr Cc, vorzugswcisc Nb und/odcr Cr 
X^: Cii, Ni, Co, Fe, Mn und/oder Zn, vorz.ugsweise Cu, Ni, Co und/oder Fe, 
X^:Sbund/oderBi,vorzugsweiseSb, 

X** U Na, K, Rb, Cs und/oder II vorzugsweise Na und/oder K, 
X^i Mg, Ca, Sr und/odcr Ba, vorzugswcisc Ca, Sr ^^^^dcr Ba, 
X*: Si, Al, Ti und/oder /j, vorzugsweise Si, Al und/oder h 
X': Mo, W, Y Nb und/oder Ta, vorzugsweise Mo und/oder 
a: 1 bis 8, vorzugsweise 2 bis 6, 
b: 0,2 bis 5, vorzugsweise 0,5 bis 2,5, 
c: 0 bis 23, vorzugswcisc 0 bis 4, 
20 d: 0 bis 50, vorzugsweise 0 bis 3, 
e: 0 bis 2, vorzugsweise 0 bis 0,3, 
f: 0 bis 5, vorzugsweise 0 bis 2, 

e: 0 bis 50, vorcugsweise 0 bis 20, . o k;c1 s 

h- 4 bis 30, vor7.ugswcisc 6 bis 24, bcsondcrs bcvorzAigt 8 bis 1 8, 

X y'S;:r E^^^^ W:,IW und H.ufigkeit der von Sauerstoff verschiedenen Elemente in I bestinunt werden 

"p",^onNuUvcrschicdcncZahlcn,dc.nVcrhmtnisp/ql^ 

vorzugi 15 : 1 bis 3 : 1 bctragt, 
30 bei dem man eine Multimeulloxidmasse B 

X^jCuhHiOy (B), 

35 eine waBrige L6sung von QueUen der Elemente Mo. V, X . X . X , X . a , a , a g 

chiometrie A 

MouVpCibX^cX'dX^cX'fX'g (A). 

enthmt (Ausg.ngsn.asse 2). im SewUnschten M^^en^^^^^^^^ 

schung oocknet und die dabei -^f.^.^J' J^^J^^^^^^^^^ bi's 450^C. calcinieru 

geomelrie bei Temperaiuren von 250 bis 600 °" ' d^Dt-A 195 28 646 bckannl und findcn z. B. in gas- 

Mulumctalloxidmasscn der ^ll8'=>"'^'"«" „T„Len v^e^v^^^^ 6 C-Atome aufweisender Alkane. 

ratur cnthali die DE-A 195 28 646 nichi. bei cincr Vcrwcndung dor rcsuliicrcndcn 

SSvl^tfer Acrylsaur^bildung nich. in vonem U^^^^ 

Die HersleUung von Muldn.eiaUox.dma^en der allgemem^ f ^I'^l^'^™ ^rieben. Angaben iurBnaibeilungs- 
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vor7.ugt 1 bis 30 pm hetrSgt. Selhs.versmncllich .«nnen die Panike.durchn,e..er ^ aher auch 10 bi. 80 oder 75 bi. 
125>imbetragen. .w;„rf,,no«emaB zu vcrwendende Ausgangsmasse 1 cine spezifische Oberflache Ob 

^^Iffl^d^tu^^^^^^^^ 

^^"cans.g is.es. wenn die Ausgangsn^asse l a^Kns^^^^^^ 

enihali, die das R^ig^^^-^Sungs.nusier undd™.U d^^ Ronigcnbcugunesfingcrabdruck 
ctSS^TK Moini et al., Inorg. Chem. 25 (21) (1986) 3782 - 3785], 

iuuS^ lM^-S^^ --^^^ der JCPDS-TCDD Kanei (1991)], 

Cu^MoO, [Karteikane 22-607 der ^^^0'^™^.^^ die Oxometallate enihalien oder aus ihnen besiehen. die 
daf^Cen^St— 

JtMS&S^aS^^^^^ '''''' 
K diesen sind diejenigen mil der nachfolgenden StOchiomeme H 

CuMoAWBVcNbDTabOy • (HzOh (H), 

?)fA.B^>l>E): 0,7 bis 1.3. vorzugsweise 0.85 bis 1.15. besonders bevorzugt 0.95 bis 1.05 und ganz besonders bevor- 

;tugi 1, 

F:Obisl, . r.^' rxn A 

"'Sfders bevorzugl sind unter diesen diejenigen der St^chiometrien HI. IV oder V: 

CuMoAWaVcOy (ni), «> 
riU^B^y 01 bis 1.3, vo«ugsweise 0.85 bis 1,15. besonders bevor.ugt 0.95 bis 1.05 und ganzbesonders bevorzugl 1. 

CuMoAWBOy (IV), 

V?A.B): 0,7 bis 1.3, vor^.gsweise 0.85 bis 1.15. besonden. bevorz.ugi 0.95 bis 1.05 und ganz besonders bevor..ugi 1. ^ 
y 'efne' 2^1 r durch die Wertigkeii und mufigkeii der von Sauersioff verschiedenen Elemenie besdnuni wird; 
CUMoAVcOy (V). 

55 

" ^A^y 0 7 bis 1.3. vorzugsweise 0.85 bis 1.15. besonders bevorzugl 0.95 bis 1.05 und ganz besonders bevorzugl 1. 
d^du.H die Wenigkeii und mujgkeil ^^on^aue-ff^^^^ 

Si^^uSoSrrr^^^^^^^^^^ " 

CuMoAWuVcNboTatOy (VI), 

yik.B^*D.E): 0.7 bis 1.3. vorzugsweise 0,85 bis 1.15. besonders bevorzugl 0.95 bis 1.05 und ganz besonders bevor- ^ 
^'^D.H)/A: 0,01 bis 1 . vorzugsweise 0.05 bis 0,3. besonders bevor..ugt 0,075 bis 0,1 5 und ganz besonder. bevor..ugi 
0,11 und 
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eines Strukmnyps, der als HT-Kupfe^olybdai^^^^^^^^ ^"^ intensivsien BeuBungslinien in Oestalt von 



5 6,79 ± 0»3 
3,56 ±0,3 
3,54 ±0,3 
3,40 ±0,3 
3,04 ±0,3 

10 2,96 ±0,3 
2,67 ± 0,2 
2,66 ± 0,2 

2.56 ±0,2 
2,36 ± 0,2 

15 2,35 ±0,2 
2,27 ± 0,2 
2,00 ±0,2 
1,87 ±0,2 
1,70 ±0,2 

20 1 ,64 ± 0,2 
1,59 ±0,2 

1.57 ±0,2 
1,57 ±0,2 
1,55 ±0,2 

25 1,51 ±0,2 
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?a4Sts 100. 0.1 bis 10, 0 05 "/^J^ ^^^^^^ B offenban z. B. dieDE-A 195 28 646. 

PrinzipieU konnen erfindungsgemaB geeignele ^"1""^^°" mogUchsl inniges, vorzugswejse femleiUg.^ 

d.n. daB .nan von geeignelen Qu.Uen '^-^ und dieses bei Ten,peraturen von 200 h.s 

ihrer Siochiometrie en«prechend z^usammengesemes^ 1 r™^^^^^^^ bevorzugt an der Luft calciniert, wobe. die 

lOOO-C, vorzugsweise 250 bis 800°C:, "'^hmre Swnde^^^^^^^ dielalcinationsatmosphare zusStzbch 

CaicinadonsdauereinigeMinulen bxseimgeSmt^^^ Multimetalloxidmasse B konunen solche 

Wasserdampf enthallen. Als QueUen f^^^*^. u„d/odcr um solchc Vferbindungcn. d.c durch Er- 

Verbindungcn in Bctracht, be, dcncn cs sichbcrc.ts "^i^/j^i^^^^^^ ^^^^ Neben den Oxiden kommen als solche 
hit7*n. wenigstem in Anwesenheu von ^auersioff. n ^^^^^J^f ™^ (.j^je. Acetate. Carbonate, Am 
AusgangsvertindungenvoraUemHalogemde, N:traie.Fo™^^^^^ ^ (NlW^CCh. NH4NO3. 

«bi, Lmonium-Salze ^^^^^'yf^'^^^ZS^^U^cSSlXciLsp voUstandig 
NH^CHOa, CH3COOH, NH.CH,CXh od« An^omumoxalau^^ s^^^^ ^^P ^^^^^^ ^^^.^^^ cingcarb^tct 

gasformig cntv^cichcndcn Vcrbindungcn ^'^''^''",''!^^°^l^'!^^^^i^uung von Multimetalloxidmassen B kann ,n 
Lrden) Oas innige Vem^ischen der Ausgang^^^^^^ ^.^T^il die Ausgangsverbindungen zweckma- 

4i trockener Oder in nasser Form erfolgen. Erfolgi « « ^ gegebenenfalls \ferdichien der Calcmerang un- 

Bigerweise als feinteiUge Pulvcr eingesetzt ""^ /^""^^^^ Fonn. ObUcherweise werden dabei die Aus- 

teAvorfen. Vorzugsweise erfolgt «Xn^'?^^/^ „,iteinander vermischt Besonders inn.ge 

gangsverbindungen in Vorm einer waBngen '^""8 una,^^^ ^ ausschlieBlich von m geloster 

die gctrocknetc Masse wic obcn ^'^'^''^^f ^^"^^.^^^^^^ b erfolgt die thermische Behandlung des Gemisches der 
foeineranderenHersteUvanantederMuUmet^oxito^^ Gegenwart von Qberatmosphanschen 

verwendeten Ausgangsverbindungen }%!^^V^''^Sfh von > 100 bis 60o4;. Der Druckbereich ersuecki s,ch 
od=r«ncMi.cb™8~»0x<«ei^n.=«cb.rf"™S™W^ 
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.a.e. Cart,ona.e un<i/oder Hycl«>x|de in BetracHt^^^^^^^^^ 

chenden Verbindungen ^rfallen und^^er ™ (Molybdate. X^nada.e. Wol- 

Zur Heisiellung ciner erfindungsgcmaB ^ .^"^ff^f^'^^^'^^-f, "^^^ Temperaturen. In der Kegel 

vorgenannten QucUen der ffr^^^ Uizleres und das Nachfol- 

weTdenTemperaluren ^60°C..ne.sl>70X .mNo™^^^^^^^ ^^HM = 

gendc gilt insbcsondcrc dann. wcnn ^. 

besonderes schwieng gestalten sich die ye^aiimMe ^^"^^r.^^^^^ . 7 n,oi neben wenigsiens einer der bei- 

masse 2 ist und Ammoniumparawolframheptahydrat l^PW - O^WioWi^^^^ cingesctzt wild, 

den vorgenannten ElcmentqueUcn als A"Sgangsvcrb>ndu„g dc^ relcv^^^ hergestellte waBrige I>5- 

H. wLe nun uberraschend Se^inf n;,df^'-„^^^^^^^ C^haltln des Elememes Mo 

sungen beim und nach den, anschUcBenden ^™en "mer d^^ ^ ^^^^^ ^^^^^ 
von\ 10 Gew.-% und Abkuhltemperaturen von b,s zu ^0 J^^^^^^^^^^^ ^os falli kein FesisiolT aus. Vor- 

Lbsung. itn Nonnalfall slabil sind. P-^ - °der nach | ^.^ 20 Gcw.-%. 

genanntc Aussage gilt in der Rcgc auch noch ^"'^P^^^"^,*!^^^^^ oder darunter (meisl nicht unter 

^^S::eHtderBef.nd,derer.t„.alsdieeHind^^^^^^^^^ 

bcim I.6sen bci erhfthter ■>'='"P»"«"^°ff°"f '='''''':^^*'"^h^ S^B auch der aus einer solchen wSBrigen Wsung 

ssiSu^^^^srh:^^^^^^^ 

rSglteT^rS^Xr^^^^^^^ Oalphasenoxidaaon von Acrolein zu 

AcryUaure zu hSheren Acrylsaure-SelekUvitaten fUhrea gei einer Temperalur Tl 2: eO'C (z. B. bei 

MndungsgemaB win! daher bei < 100°C) wird eine als Ausgangs- 
bis zu 65-C Oder bei bis zu 75-0, oder be: bis d^^^^ AbkOhlung auf eineTemperaturTn 

masse 2 geeignete v^SBrige l^sung err^ugU Tn wafi"ge -fs^ngj^^ „ beu-agen. Bei Inkauf- 

< T,. die fcinLuge feste Ausgangsmasse 1 eingearb^u^t mufi^^^^^ ^ ^.^U^, 

nahnie von etwas geringerer l^?"^hwindigte.ten und^^^^^ , erfolgt Oblicherweise 

Die Einarbeitung der vorprapanmen feste^^^^ 

durch Zugabc dor Ausgangsmassc 1 in die, Dispereierhilfsmitteln, iiber einen Zeitraum 

Bendes mechanisches Vemtischen. 7 B. """^^Verv^dung von^u^^^ ^^.^ ausgefUhrl, 

von wenigen Siunden bis ntehreren Tagen, bevo«u^ n ein«^m^m^^^^ ^ Ausgangs- 

rse^ssTur^t^s^^^^^^^^^ 

40"C erfolgt. In der Kegel wird die Einarbeitungstcmpcraiur ^^Jr^^^' fc,^„ Ausgangsma.sse 1 in eine wSB- 
Weiterhin istes «^"'l-g'=g«-f .'T^SXtT"^^^ 2s f b'volugt 5 bis 6^ betragt. Umeres kann z. B. 
£re=rird-^t|rS^^ 

7.wecks auch Ammoniumcarbonat mil verwendei werde"-^ wafiriee Auseangsmasse 2 erhaltenen waBrigen Mi- 50 

Die -IVocknung der bei Einarbeitung der Ausgangsm^^ wTr^lnlwSaSemeise Austrittstemperaturen von 100 
schung erfolgt iiblicherweise durch SP™h"x«tauj^- DJ^J^^^^^^^ 

bis 150°C cingestcUL Es kann sowohl im ^1"**'"'"^^^^ Voriaufcrmasscn zur HersieUung von 

Bci VcrwcndungdcrimRahincndcrvorgenannttn SpruhttockMD^^^ Formgebung zur ge- 

. Katalysatoren fur die t^P^^^^l^^^^^^Sl^^J^f^ v^rge oSte inerte iStalysatortrager. wobei das 
wUnschten Kaialysatorgeometne ^<*^"6''*'*'^, I„ der Kegel wird die relevante Nforlaufermasse 

Aufbringen voroder nach der abschUe^^^^^^^ 

vor der Tragerbeschichujng calcinierL Die Bescmcniung >^ pp.^ 29 09 67 1 Oder aus der HP- A 

in der Kegel in einem geeigneten 

drehbaren Beha.ter ausge^nn « - .^brineende Pulvemiasse be- 

293859 WcanntisL ZweckmaBigerweise ^^J^^^S^^'^^^^^^^^'^.rd.n. Die Sciiichtdicke der auf den 

s^s^^-^srchrpui^ras^wT^^^ 
^^^rrg2:ii^:t^^^^ 

Zirkondioxid. Siliciumcarbid oder S'li"« ^^^^^f wo^i i^eL^BiTE^^^ ™l deuOieh ausgebildeler 

konnen regelniaBig oder l^f >8 ^ °"cJ^^'";^''b^^^^^^ cUesen Snd wiederun, Kugeln beson- 

Obernachenrauhigkeii. z. B- Kuge^ cjer "ohl^Un^^b^^^^^^ unporosen, oberflachenrauhen, kugel- 

^:-^JZr^TZ%^^:^^^^i n^, .vorzugt^ bis5 mmbetrag.. 
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Semstvers..nd.ich kann die in, Rahn,en des e,findung.sgen,.6en ^^^^^ 

Oder nach der Calcinauon zur gewunschten b Oraphi. oder Siearir^aure als Gleitmittcl 

S^ngpressen). wobei gegebenenfa Is d,e Asbcsu- Siliciumcarbid odcr Kaliumiitana. 

-rr3SS":irer^^^^ 
^■^^sro;^ 

den eigcnilichen kaialyiisch '^'i-^" 'l^?'^^^^^ Die Calcination kann umcr Inert- 

bci rempcralurcn von 250 bis COOX, b'^^°^6t ^> l^^™ ^^"^^ Gasen wie Kohlenwas- 

ga.s (7. B. N2), einem Gemisch aus Inengas und L JnS' Tber au^h unler einem Gemisch aus O, und re- 

lerstoffen (z. B. Meihan), Aldehyden (z. B. der DE-A 43 35 973 beschrie- 

Ublicher Weise mit zunehmender <^""'f™"8'^"'P^'^"fJ^T ^ich insbesondere als Kaialysaioren mil erh5hler 

Dieerf,ndungsgen.a6 erhaUichen MulU.u«^OMj^^n ^^^^.^ jAcrylsSurc. Norma- 

SclckUviUil (boi votgcgcbcnem Umsatt fur 'l''=J» P^^"*?'*^^^^^ von Propen er7^ugl 

lenveise wird bei den. Verfahren Aero em e-ngesetzu '^1^"™^^^''^^,^^ ohne Zwischenieinigung 

wurde. In derRegel werden die Acrolein '^nthalwndenB^^on^^^^^ ^ ^^^^^ 

eingcsetzt. ObUcherweise wird die g««PhasenkaialyusAe Oxidauon des A^^^ 

gJIfeFeslbeUoxidadon ausgeruhrl. Als Oxidalions.mt..l w.^^^^^^^ , g ^^^^ roH- 

^i, incr«:n Ga.scn vcrdunnt (/. B .n Vorm ^""J^'^^^^l^^^'^^^^f^""^^^^^ L der Acrolein-Oxidarion ein 

lenv^asseRtoflf, riickgefiihrte Reaktionsabgase 1 Tl bis 3) " (0 bis 20) : (3 bis 30) vor^ugs^yeise 

Acrolein : Sauerstoff : Wasserd^pf \ ^l^^^as- Vo "rn^-veA^in^^^ • 0^^ 3^ ^ , ^is 3 bar und die G^ 

von 1 : (1 bis 3) : (03 bis 10) : (7 b.s 18) e'ng^^"^,?^^ ST^iscte^flrohr-FLbcttreaktorcn sind ^ B. in den 
samtraurabclastung bctrSgt vorzugswc.sc 1000 b,s 3500 Nl/(1 hj. ^scn Rcaktionstcmpcratur wird ubUchcr- 

Schriftcn DH-A 28 30 765. DK-A 22 01 52f Ub-A 3 MJJ^^^^ 90%. vorzu^sweise oberhalb von 

weise so Eewahll, daB der Acrolein-lJmsatz bei einfachem uurcngang -rforderHch 
98Th>gf In, Nom^alfall «n<i.diesbe^E^cb Reak^^^^^ ^.^ah- 
Neben der gasphasenkalalyuschen Oxjdauon von ^^^J?^"" ^" '1^'^' ^ Verbindungen wie insbesondere and«^ 
rensprodukle aber auch die 8««Ph'^"^^y"?f^l?"^"Tka^^^^^ Alkenole (z. B. Propylen. Me- 

rer, vor/uigsweise 3 bis 6C-Atome aufwe.ser^der Alkane A^^^^ iso-Butyraldehyd) zu olefinisch unge- 

ihacrolein. tert-Butanol, Methylether des allem von Propcn 

samgcen Aldehyden und/oder '^-^^"f ^u^zu Sac^JS^^^ ^enannt sei die Iter- 

ATS.Sr S^^^^^^ — ^ - ^^^^"^-"^ 

"^m'^Ubn^SSrdieser Schrift Unu^tz. Selektivit^ und Verweilzeiu faUs nichts anderes envihm wird, wie folgt de- 

finiert: 
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Molzahl \imgeset2tes Acrolein 
Umsatz U an Acrolein (%) eingesetztes Acrolein 



Selektivitat S der ^ Holzalxl urogesetzt zu Acrylsaure 
Acrylsaurebildung = ^^^^^^ umgesetztes Acrolein 



mit Katalysator gefulltes 
Leervo lumen des Reaktors U) 



Verweilzeit (sec) 



durchgesetzte Synthesegas- 
menge (Nl/h) 



Bcispiclb 



X 100 



X 100 



X 3600 



Vergleichsbeispiel 1 



6 



DE 197 40 493 Al 

SO-C weiierEeruhrt. Eine vollstandige Lfisung konnie auch nach den 3 T^gen nicht erreich. weiden. 

Beispiel 1 

r„ 5430g Wasscr wurdcn nachcinanac, ^T^^^^^^ 
(82^Gew.-% M0O3), U6.5 g An>rnon.ummetavanadat (7W Oe^^^^^^ 

heptahydrai (89.0 <;ew.-% ^^O') jl^- Bne voH^ ^nverandert. AnschUeBend wurde 

nicdcrschlagsfrci und klar. 

Beispiel 2 



Beispiel 3 
Ausgangsmasse 1 
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hydrai (89.0 Gcw.-% WO3) wurdcn bci 95 C m * 1 ^"J" ""^^^^^^^ Ammoniakiesung versetzi 

drat (41.6 Oew.-% CuO) wurfen mU 3 1 "^^^^^Jl^^^^Z wu^ (iJ^ung B). AnschlieBend wurdc die Lbsung 
und 15 min bd 25»C gerUhrt. wobet e.nc ueftlauc ^^sung ertaUen wi^^ ; , 

B in die 95''C aufweisende Wsung A «"8^„hp'„:°^„^'^^^^^ (G Wcktrode) von 8.5 auf. Die 

licrcndc Suspension C wurde 1 h lang bci 80"C "''=^6?;'^^ "™ ""^^^^^^ nO°C spruhgctrockneU 

Suspension C wurde bci -"•^^Kngangstemperatur von 3 0 C u^^^^ Spriihpulver) und auf einer 

Das^fallende hellgriine SprUhpulver wurde mu Wasser verknelet (200 g ^^^^^.^ ' ^ ^ bei llCCin 

Suangpresse mit 50 bar zu 6 nun dicken StrSngen (ca. ^J^^^l^^^^^' S^^Jciniergui in eincn 300°C 
Lufi geliockneL AnschlieBend erfolgte d>e C^cinauon '•^■'.^'""ee U^fu Dab^^ aufgeheiia und fiir 1 h bei 

HciBel, Ofen «egebc" "jr 30^^^^^^^ und^ach Mah.en in einer 

seaung Cu„Mo5W,0,K auf. Unt" Anwendung Cu^a-^^^^ pS^^SL) zeigte das erhaltene kristalline 

?rrrrtt:^^=^c~ 

CIIT-Kupfemiolybdat-Strukiur) vor. 

Ausgangsmasse 2 
t.1~S*^.S'<AS»J.S S^S ^»if 

MOi2V3,46Wi,39. 50 

Aktivmasse 

AnsehUeBcndwurded-cerhaUenekla^o^^^^ 

. gangsmasse 1 wurden 172.7 g m ie auf 25 ^- ^''SeWUtt Ausgangsm^e^^^^^ AnschUeBend wur- 

Wnannten ^«echiome.rischen Bn^^^^^^^ S bei 25'C 1 h 

den in die waBnge Suspension noch ^SO.O g AiiraOTwmac^i e^^^ Spriihpulver mil einem 

lang nachgertlhrt und -^^l^^^'^^;^^^^^^^ 1 kg SpKihp'u.ve'r) verknetet. Das 
Gemisch aus 70Oew.-% Nasser und 30 Gew. *^-^^8^^ ^- |^ ^rkleinene Knelgut wurde in einem mit einem 

erhaltene Knelgut wurde 6 h l^?.'^^!,"^ 'v^^ Calcinierkammer (Lange: 51 cm. 

Sauerstoff/Sticksioff-Gemisch beschickten Dre»«>hr calcinien^ln Q^^ gesamien Calcinier- 

Innendurchmesser 12,5 cm) des Dn^hrohrs "'"'^^"/^p « Catan^^^^^^ ^ 8 ^ ^^^^^^ 

vorgangs wutde ein auf die Calcmanonstemperatur l^^'^f^^^i''^™^^^^^^^ die Knemiasse zunachst in 

rmintf^S2:?S^^ 

p™ ''^^^L D^'S^ni. katalyusch aklive Material wies folgende Brultostoch.omeine auf. 
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[MOi2V3.46Wi^90j6^ [CU12MO6W6O483. 
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dcr crhaltcnc Schalcnkatalysator mit 1 10"C heiBcr Luft gcuockncl. 

Beispiel 4 
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Ausgangsiiiasse 1 

Als Ausgangsmasse 1 wurde die Ausgangsmasse 1 aus Beispiel 3 verwendeL 

Ausgangsmasse 2 



,„ 5430 g W.ser wurden Hei 95;C nacHein^n^^^^^^^ 



MOi2V3.46W^39. 

Aktivmasse 



spriihgctrocknct und wic in Beispiel 3 wciicrvcrarbciict. 

Vergleichsbeispiel 2 

bei 95°C nachgeriihri. 

Beispiel 5 

rwi ■ A^r, a^i^oirien ^ 4 sowic im Vciglcichsbcispicl 2 hcrgcsteUicn Multimctalloxidkatalysatorcn wurdcn in cincn 
Die in den fP'^'°" ^-^^^ ™ Wndurchmesser. 200) g KatalysatorschQttung. Salzbadtempenemng) und be, 
.0 5S:;«.^?rl'^'^n ^^^^^^ unt.AnwfndungLerN.rwei.zeit von 2.0 sec rnit einen, gasf6r- 

migen Gemisch der Zusammensetzung 
5 VoL-% Acrolein, 
7 Wol'% Saucrstoff, 
)0Vo\.'% Wasserdampf und 

dung der verschiedenen Katalysatoren zeigi die nachfolgende Tabelle. 
50 Kaialysalon S% 
Beispiel 3: 96,3 
Beispiel 4: 96.4 
Vergleichsbeispiel 2: 96.0. 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren xur Herslellung von Mulumelailoxidrnassen der aUgeineinen Formel I 
fAlpFBlq 0). 

in der die Variablen folgende Bedeulung haben: 
A: MoijVpC^ bX%X3,P?cX^X%0, 
B: X\2CuhHiOy, 

: W, Mb, Ta, Ci und/odo- C'-e, 
X^: Cu, Ni, Co, Fe, Mn und/oder Zn, 
X^: Sb und/oder Bi, 
X^: hi, Na, K, Rb, Cs und/oder H, 
X^: Mg, Ca, Sr und/oder Ba, 
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X*: Si, AI, Ti und/oder Zr, 
X'': Mo, W, V, Nb und/oder Ta, 
a: 1 bis 8. 
b: 0.2 bis 5, 
c: 0 bis 23, 
d: 0 bis 50, 
e: 0 bis 2, 
f: 0 bis 5, 
g: 0 bis 50, 
h: 4 bis 30, 

X, y: 2^1en. die durch die Wertigkeit und Haufigkeit der von Sauerstoff verschiedenen Bemente in I besiimmt wer- 
den und 

p, q: von Null vcrschicdcnc Zahicn, dcrcn Vcrhallnis p/q 160 : 1 bis 1 : 1 bctragi. 
bei dem man eine Multimeialloxirimasse B 

X^jCuhlliOy (B), 

in fcintciUccr Form ccucnnt vorbildct (Ausgangsmassc 1 ) und anschlicBcnd die vorgcbiidctc fcstc Ausgangsmassc 
1 in eine waBrigeLosung von Quellen der Hlemenie Mo, Y X^X^X^X^X^ X^, die die vorgenannten HIemente 
in der Siochiomelrie A 

MoizV^X^bX^cX^dX^eX^X^, (A), 

enthalt (Ausgangsmasse 2), im gewUnschien Mengenverhaltnis p:q einarbeitet, die dabei resultierende waBrige Mi- 
schung trocknet und die dabei resultierende \torlaufermasse vor oder nach ihrer Formung zur gewunschten Kataly- 
saiorgeometrie bei Temperaiuren von 250 bis 600**C calciniert, dadurch gekennzeichnet, daB die Emarbeitung der 
vorgcbildcicn fcstcn Ausgangsmassc 1 in die waBrigc Ausgangsmassc 2 bci cincr Tcmpcratur < 70 C crfolgt. 

2. Vcrfahrcn nach Anspruch 1, dadurch gckcnnzcichnct, daB die Einarbciiung der vorgcbildcicn fcstcn Ausgangs- 
massc 1 in die waBrige Ausgangsmassc 2 bei einer Temperatur < 60°C erfolgt 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichneu daB die Einarbeitung der vorgebildeten fesien Ausgangs- 
massc 1 in die waBrige Ausgangsmassc 2 bei einer Temperatur < 40*C erfolgi. 

4 Mullimelalloxidmassen, erhjUtlich nach einem Verfahren gemaB einem der Ansoruche 1 bis 3, 
5* WaBrige T^sung, die die Elemente Mo, V, X\ X\ X\ X^, X« in der St6chiometne 

M0.2V X^bX^X^dX^X^fX^g gel5st enthalt, wobei die Variablen die Bedeutung gemaB Anspruch 1 aufweisen, da- 35 
durch erhalUich, daB man QueUen der vorgenannten Elemente bei einer Temperatur Tl > eC^C in Wasser lost und 
die waBrige Lbsung anschlieBend auf eine Temperatur Te < Tl abkuhlu 

6 WaBrigc Losung nach Anspruch 5, dadurch gckcnnzcichnct, daB Tl > 70*^0 und Te < 70 C bctragt. 

7 WaBrige losung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB Tl > 80**C und Te < 80**C betragL 

8. WaBrige Losung nach einem der Anspruche 5 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB ihr Gehali an Mo, bezogen auf 40 
die waBrige L6sung, 10 bis 35 Gew..% betragL ^ ^ ^ o 

9 Fesisioff, dadurch erhallHch, daB rnan eine waBrige Losung gemaB einem der Anspruche 5 bis 8 trocknet. 
10. Vcrfahrcn zur HcrsicUung von Acrylsaurc durch gasphascnkatalytischc Oxidadon von Acrolein, dadurch ge- 
kennzeichnet^ daB als Katalysator eine Multi metal loxidmasse gemaB Anspruch 4 verwendei wird. 
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